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©Verf.hren tut destillativen Zeriegung eines azeotropen 

(et) Verfahren zui aestiliaiiven Zeriegung eines azeotropen 
Oder sich annahernd azeotrop verhaltenden, schwer destilla- 
tivtrennbaren Stoffgemisches in zwei reine Oder weitgehend 
reine Fraktionen durch Zugabe einer Zusatzkomponente ?- 
anBlog einer Extraktivdestillation - rnittels eiher Destillations- 
kolonne, die in einem Teilbereich durch eine in Langsrich- 
tungwirksame Trenneinrichung, die eine Quervermischung 
von Flussigkeits- und/oder Brudenstromen ganz oderteilwei- 
se verhindert, in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil 
unterteilt ist, wobei dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil 
das azetrope Stoffgemisch in Teilstrpmen jewel Is am Kopf 
oder in der Nahe des Kopfes zugefuhrt wird, und die zwei 
reinen oder weitgehend reinen Fraktionen als Kopfprodukt 
aus der Destillationskolonne und als Seitenprodukt aus dem 
Entnahmeteil abgezogen werderi. 
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BEZEICHNUNG GEANDERT ^1^3510 
„ M ^ siehe Titelseite 

Verfahren zur destillativen Zerlegung elnes azeotropen Stoffgemischea r 
- analog einer Extraktivdestillation - mittels eine r Destillationskolonne 

05 Die, Erfindung betrifft ein Verfahren nach dem Oberbegrif f des Anspruchs 1. 

_ : Es ist bekannt, zur des til la tiven, Zerlegung eines azeotropen Zweistof fge- 
misches in seine Einzelkomponenten verschiedene destillatiye Verfahren 
• einsusetzen....Dies. sind im wesentlichen die Zweidruckdestillation, die. 

10 azeotrope Destination und die extraktive Destination. Diese 3 Destina- 
tions verfahren sind ausfiihrlich im Lehrbuch von R. ; Billet, "Industrielle 
Destination"., Jahr 1972, Seiten 223 bis 231 beschrieben. 

Als.Nachteil erweist sich bei alien 3 Destillationsverf ahren, daflJmin- 
15 destens 2 Destillationskolonnen zur Auf trennung des azeotropen Zweistof f- 
gemisches notwendig sind, Daraus , resultiert apparativ und meflr- und regel- 
technisch ein erhohter Auf wand. ... . . 

Aufgabe der yorliegenden Erfindung 1st es, die destillative Zerlegung von 
20 azeotropen Zweistof fgemischen zu vereinf achen, d.h. in einem einstufigen 
.Destillationsverf ahren , mittels einer Destillationskolonne, , durchzuf uh- 

. ren.- . * _ " \" ] 

Diese Aufgabe wird durch die kennzeichnenden Merkmale des Anspruchs 1 
25 gel3st. v .... ■ 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
; und wird im folgenden naher beschrieben. . 

30 Es zeigen - • •■• ... - 

- ■ Figur 1 - ..... ... , .- .... . . . ~ .' 

ein schematisches Verf ahrensfliefibild einer Destillationskolonne, bei der 
das azeotrope Zweistof fgemisch dem Zulaufteil und dem EntnahmeteU in 

35 Teilstromen' jeweila am.Kopf zugefuhrt werden. - 

Figur. 2 ■ ..... . v- . . • , . , . ... . t „. r . ; 

ein schematisches Verf ahrensf lieSbild einer. Destillationskolonne , bei der 
das azeotrope Zweistof fgemisch .;ausschliefllich dem Zulaufteil zugefiihrt 

: 40 wird. .. . . ... . ... 

GernSB Figur 1 wird. eine Destillationskolonne. 1 - im folgenden Kolohne 1 
. genannt - durch eine ,in Langsrichtung wirksame Trenneinrichtung. 2 in 
Go/P ... 



<EP 0133510A1 I > 



BASF Aktiengesellschaf t 



- 2 - 



°'- z -rfi« 7 fo 



einen Zulaufteil 3 urid einen Entnahmeteil 4 unterteiit. Der Entnahmeteil 
4 1st am oberen Ende der Trenneinrichtung 2 durch einen Flussigkeitssamm- 
lcr 5 iiblicher Bauart so abgeschlossen, dafl die von oben aus dem nicht 
unterteilten oberen Bereich 6 der Kolonne 1 herabstrbmende FlUssigkeit: 
05 vollstandig in den Zulaufteil 3 der Kolonne abgeleitet wird, so daU von 
dem nicht uhterteilten oberen 'Bereich o keine Zusatzkomponente E (Extrak- 
tibiiimittel) in den Entnahmeteil 4 gelangen kann. Dem Kopf des bben offe- 
nen Zulauf teils 3 und dem Kopf des bben Dampf durchlassehden, jedoch Fliis- 
sigkeit absperrenden Entnahmeteils 4 werden in Teils trBmen das .azeotrope 
10 Zweistoffgemisch A,B zugegeben. Die Zuf uhr des Teilstroms am Kopf des 
Entnahmeteils 4 entspricht der erf orderlichen Flussigkeitsmenge ; fur den 
Stoffaustausch innerhalb des Entnahmeteils 4. Diese Funktion erklart, dafi 
dieser Zulauf Strom bevorzugt fliissig und mit mSglichst niedriger Tempera- 
tur zugegeben wird, um die Menge moglichst klein zu halten. Gemaii Figur 1 
15 wird demnach das azeotrope Zweistoffgemisch A,B in Teilstromen \jeweils 
dem Kopf oder in der HShe des Kopfes des Zulauf tells und Entnahmeteils 
zugegeben, wShrend die sich in der Zusatzkomponente E schlecht 18sende 
Kotnponente A des Zweistof f gemisches in ublicher Weise Uber Kopf der 
Kolonne abdestilliert wird, und die sich in der Zusatzkomponente E leicht 
20 15aende Komponente B des Zweistof f gemisches : dampf forniig oder fliissig aus 
dem Entnahmeteil abgezogen wird. Die Zusatzkomponente E wird wie bei der 
bekannten extraktiven Destination in den oberen nicht unterteilten Be- 
reich der Kolonne zugefahren und als^ Sumpfprodukt rein oder mit geringen 
Res ten der sich leicht losenden Komponente B als Sumpfprodukt abgezogen 
25 und gegebenenfalls im Kreislauf wieder der Kolonne zugefUhrt. 

Gemafi Figur 2 ist der Entnahmeteil A am Kopf gegen den nicht unterteilten 
oberen Bereich 6 dicht abgeschlossen. Des weiteren ist der Kopf des Ent- 
nahmeteils 4 mit einem Kondensator 7 fur die Teil- oder Totalkondensatibn 
30 der aus dem Entnahmeteil 4 abzuziehenden sich leicht losenden Kompo- 
nente B des Zweis toff gemisches ausgeriistet. Der Entnahmeteil 4 entspricht 
hier der nachgeschalteten Verstarkungssatile bei der bekannten extraktiven 
Destination zur Trennung der sich in der Zusatzkomponente leicht losen- 
den Komponente von der Zusatzkomponente (Extraktionsmittel). 

35 

Im Gegensatz zu einf achen Destillationen in ISngsunterteilten Kolonnen 
ist die;erfindung6gemafie Ausfuhruug der Extraktivdestillation dadurch 
gekennzeichnet , daB die im Entnahmeteil abgezbgene Seitenfraktioh nur am 
unteren Ende der LSngsunterteilung vorbei vom Zulauf- in den Entnahmeteil 
40 gelangt. Abgesehen vom Sonderfall einer Totalkondensation des im Entnahme- 
teil .aufsteigenden Brttdens am oberen. Ehde der Langsuhterteiluhg kann so gar 
eine Stromung in umgekehrter" Richt.ung stattfinden, d.h. eine Teilmenge 
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der im Seitenabzug zu entnehmenden Fraktion gelangt am oberen Ende der ( 
LMngsunterteilung aus dem Entnahmeteil zuriick in den oberen gemeinsamen 
Kolonnenbereich bzwi den Zulauf tell. 

.'-05:.Der entscheidende Vorteil des^erfindijngsgemaiien Verfahrens Uegt darin, 

die Trennung; eines azeotropen Zwe.istof f geraisches in seine Einzelkomponen- 
ten mittels einer Destillationskolonne durchzufuhren. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur destillativen Zerlegung eines azeotropen oder .sich an- 
nlhernd azeotrop verbal tendenV schwer destillativ trennbaren; St of f- 

05 gemisches in zwei reine oder weitgehend reine Fraktioaen durch Zugabe 

einer Zusatzkomponente - analog einer Extraktivdestillation - mittels 
: einer Destillatioriskolonne, die in 'eihem Teilbereich durch eine in 

L&ngsrichtung wirksame Trenneinrichtung, die eine 1 Quervermdschung von 
Flussigkeits- und/oder BrudenstrSmen ganz oder teilweise verbindert, 

10 in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil unterteilt ist, dadurch 

gekennzeichnet , dafi dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil das azeotrope 
Stoffgemisch in Teilstromen jeweils am Kopf oder in der Nahe des 
Kopfes zugeftihrt wird, und die zwei reinen oder weitgehend reinen Frak- 
tionen als Kopfprodukt aus der Destillationskolonne und als Seitenpro- 

15 dukt aus dem Entnahmeteil abgezogen werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dafi dem Zulaufteil 
das azeotrope Stoffgemisch am Kopf oder in der Nahe des. Kopf es zuge- 
fuhrt wird, und die zwei reinen oder weitgehend reinen Fraktionen als 

20 Kopfprodukt aus der Destillationskolonne und als Seitenprodukt aus 

dem Entnahmeteil abgezogen werden. 

Zeichn. 
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FIG. 2 



BNSDOCID: <EP 



Europfiisches 
Patentamt 



0133510 



europAischer recherchenbericht 



EP 84 10 8721 



einschlAgige dokumente 



US-A-4 419 188 (T.F; McCALL.) 

* Spalte 16, Zeile 38 - Spalte 

17, Zeile 31; Figur 4 * I 
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Der vortiegende Racrwrchenbericht wurde fur site Patentanspruehe erstellt 
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Di»lillOI<ve W-ociionationo* weolropie mixt. - .« single column win 
lonQlluidinal lapo'oiof 


J(1 - A2A) M 

0 3 1 


Azeo tropic mUt. may be supplied 10 inc reed section of 
the column only, with the extn. section completely closed oi 
its top.(6ppl4eORBHDwgNoO/2). 


C8S-01961 1 1 A Btkir mMertajs difficult 10 separate by 
distn. are sepd. Into high purity fractions In ■ column which 
over a largely central region Is divided by a longitudinal 
partition which partly or completely prevents transverse 
mixing of flowing liq. and /or vapour and divide* that region 
of the column into feed and ea-tn. ■eetlons. At ita upper end 
the extn. section has a standard liq. collector. 

The mixt. together with an entrainar ia supplied in 
divided atreama at or near the column head. One pure 
fraction la collected as head prod, and the other «h a aide 
prod, from the axtn. section. 

USE/ADVANTAOE 

Por components whose solupUitieH in the en trainer differ 
considerably- Only one column la needed instead of two 
or more. 

PROCESS VARIATION 
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